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1． はじめに  

 プラスチックなど高分子材料は、日常生活に欠かす

ことができないものになっています。高分子材料には

酸化防止剤，紫外線吸収剤などの高分子添加剤が微量

含まれており、これらの品質への影響を把握すること

は非常に重要です。高速液体クロマトグラフィ

（HPLC）は、これら添加剤の定性・定量分析に有効

な分析手法ですが、HPLCで最も一般的で汎用される

UV検出器を用いた場合には、未知成分の同定は困難

です。 

シングル四重極 LC/MS は、極めて簡便な操作で使

用することができ、UV検出器等を使用した HPLCと

比較すると、目的成分の分子量関連情報の取得が可能

なため、定性能力を補うことが可能です。しかしなが

ら、通常の使用方法では精密質量を測定することはで

きませんので、未知成分の同定能力がやや乏しいのが

難点です。 

今回は Agilent 6120シングル四重極 LC/MSを使用

して、市販ポリマー中の添加剤の分析を検討しました。

さらにデータ解析にMassWorksソフトウエアを用い

ることによって、シングル四重極型質量分析計で取得

したデータを精密質量スペクトルに変換し、観察され

たイオンの組成式推定を行った結果を紹介します。 

 

2．実験条件 

市販のポリプロピレンフィルム（PP）約 1.5 gを計

量し、それをテトラヒドロフラン 30 mlに浸漬し、一

昼夜放置しました。その後、その溶液を LC/MS 分析

にそのまま供しました。LC/MS分析条件を Table 1に

示しました。 

 

 

Table 1  LC/MS分析条件                    

 

 

 

<要旨>  

Agilent 6120シングル四重極 LC/MSを用いてポリプロピレン（PP）

フィルム中の添加剤分析を行いました。そして MassWorks 組成式推定

ソフトウエアを用いて、得られたマススペクトル情報から添加剤成分の

組成式推定を行いました。最後に得られた組成式についてデータベース

検索を行い、PP フィルム中に含まれる添加剤の存在を確認することが

できました。 

 



 

 

3．結果 

Fig.1  PPフィルムの UVクロマトグラムおよび TIC 

 

 

Fig.2  未知ピーク Aのマススペクトル 

 

Fig.1に PPフィルムの THF抽出液を分析した際の

UV クロマトグラムを上段に示し、ESI ポジティブモ

ードで測定した際のトータルイオンクロマトグラム

（TIC）を下段に示しました。Fig.2には、検討した分

析条件下で 22.5分付近に溶出した未知ピーク Aのマ

ススペクトルを示します。 

得られたスペクトル情報は、MassWorks ソフトウ

エアを用いて、シングル四重極 LC/MS システムで測

定したデータを精密質量データに変換することによ

り、未知ピークの組成式推定が可能になります。さら

に正確な組成式推定を行うためには、既知物質でのキ

ャリブレーションが必要になります。ここでは

Agilent 1260 Infinity LCのオートサンプラに標準搭載

のインジェクタープログラム機能を利用しました。 

 

 

PPフィルムの THF 抽出液を分析し、抽出成分が全

て溶出した後（Fig,1の 34分以降）に、インジェクタ

ープログラムで未知ピーク A の m/z 値と近接する

m/z 値を持つエリスロマイシン（C37H67NO13）をキ

ャリブレーション用物質として注入し、ほとんど保持

しない条件下で溶出させ、抽出物分析と同一データ内

にキャリブレーション用物質の情報を内包させるこ

とが可能となりました。 

 

Fig.3  MassWorksソフトウエアで得られた PPフィルムの TICお

よび未知ピーク Aのマススペクトル 
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Fig.3 には MassWorks ソフトウエア上での PP フ

ィルム抽出液の TICを上段に、下段には未知ピーク A

の m/z 値を精密質量に変換したマススペクトルを示

しました。これにより、未知ピーク Aはm/z=663.4541

と確認されました。この精密質量および同位体強度比

から組成式推定を行ったところ、C42H64O4P（プロト

ン付加体として）が最も可能性の高い組成式として推

定されました（Fig.4）。 

 

 

Fig.4 MassWorksソフトウエアでの m/z=663.4541の組成式推

定結果 

 

このようにシングル四重極 LC/MS と組成式推定が

可能なMassWorksソフトウエアを組み合わせること

により、PP フィルム中に含まれる未知物質の組成式

推定が可能になりました。 

ここで得られた結果は、様々な Public Databaseで

構造を検索することが可能です。ここでは今回の分析

で得られた組成式を、化学データベースの

ChemSpider で検索した結果の一例を Fig.5 に示しま

した。検索結果の一つとして、ポリマー添加剤の 1種

である Irgafos 168の酸化型がヒットしました。 

 

 

 

 

 

Fig.5  C42H63O4Pの ChemSpiderでの検索結果例 

 

4．まとめ 

Agilent 6120 シングル四重極 LC/MS を用いて、ポ

リマーフィルム中の添加剤の分析を検討しました。ま

た、得られたデータは、四重極型質量分析計で取得し

た MS データを精密質量スペクトルに変換可能な

MassWorks ソフトウエアを用いることによって、従

来のシングル四重極型質量分析計のデータ解析では

不可能であった未知成分の組成式推定を行うことが

可能となりました。得られた組成式についてデータベ

ース検索を行い、ポリマー中の添加剤を推定すること

ができました。今回検討したシステムが、汎用性の高

いシングル四重極 LC/MS を使用した未知成分の組成

式推定に適用可能なことが明らかとなりました。 

 

MassWorksは米国 Cerno Bioscience社特許の MS Integrity

技術を用いた質量スペクトルキャリブレーション用の多機能ソフ

トウェアです。MassWorksご購入の際は、弊社販売代理店にご

相談ください。 
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